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A material including a hard magnetic phase is to be prepared using the process by subjecting a powder 
mixture of initial powder components of the material to a grinding process according to the type of 
mechanical alloy, and forming the hard magnetic phase in the powder particles thus produced by means 
of heat treatment. For the purpose of simple formation of powder particles with a magnetically anisotropic 
structure, the heat treatment for forming the hard magnetic phase is to be provided during the grinding 
process, and the powder particles of the hard magnetic phase thereby produced are to be further 
subjected to the grinding process at an increased temperature, so as to give rise in them to the desired 
magnetically anisotropic structure. 
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(g) Verfahren zur Herstellung eines Werkstoffes mlt einer hartmagnetischen Phase aus pulverformigen 
Ausgangskomponenten 

Mit detn Verfahren ist ein Werkstoff mit einer hartmagne- 
tischen Phase herzustellea indem ein Pulvergemisch aus 
puivedormigen Ausgangskomponenten des Werkstoffes 
einem MahlprozeJJ nach Art des mechanischen Legierens 
unterzogen wird und die hartmagnetische Phase in den so 
entstandenen Pulverpartikeln mittels einer Warmebehand- 
Jung ausgebiidet wird. Fur eine einfache Ausbttdung von Pul- 
verpartlkeln mit magnettsch antsotropem Gefiige soil die 
Warmebenandlung zur Ausbildung der hartmagnetischen 
Phase wahrend des MahJprozessesvorgesehen sein und sol- 
ten die dabei entstandenen Puiverpartikel der hartmagneti- 
schen Phase dem Mahlprozeft weiterhin bei erhohterTern- 
peratur derart unterzogen werden, da& sich in ihnen das 
gewunschte magnetisch anisotrope Gefuge ergibt. 
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Beschreibung 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Her- 
stellung dries Werkstoffes mit einer hartmagnetischen 
Phase, bei dem ein Pulvergemisch aus den elementaren 5 
und/oder als Verbindungen oder Legierungen vorlie- 
genden puiverfdrmigen Komponenten des Werkstoffes 
einem MahlprozeO nach Art des mechanischen Legie- 
rens unterzogen wird und die hartmagnetische Phase in 
den so entstandenen Pulverpartikeln mtttels einer War- 10 
mebehandlung ausgebiidet wird Ein derartiges Verfah- 
ren geht aus der EP-A-02 43 641 hervor. 

Seit einiger Zeit sind Magnetwerkstoffe bekannt, die 
hmsichllich der wiehtigsten hartmagnetischen GroBe, 
namlich des Energieproduktes* alle bisher bekannten 15 
Materialien weit ubertreffen, Besonderes Interesse gilt 
dabei einem Werkstoff, der zurmrtdest wei tgehend eine 
hartmagnetische tetragonale Phase der Zusammenset- 
zung Nd2Fei4B aufweist Hierbei sind eine partielle 
Substitution der einzelnen Eiemente des Werkstoffes 20 
und/oder leichte Abweichungen von der Stochiometrie 
der tetragonalen Phase mbglich, urn so die Mikrostruk- 
tur des Werkstoffes zu optimieren. Da die magnetischen 
Werte wie die Remanenz und insbesondere das Ener- 
gieprodukt fur magnetisch anisotrope Werkstoffe we- 25 
sentiich besser sind als ftir magnetisch isotrope Werk- 
stoffe, ist man bestrebt, Verfahren zu entwickeln, mit 
denen das hergestellte Pulver magnetisch anisotrop ge- 
macht werden oder aus diesern Pulver ein magnetisch 
anisotroper kompakter Orper hergesteilt werden 30 
kann, 

FOr eine groBtechnische Herstellung entsprechender 
Magnetwerkstoffe kommen insbesondere zwei Verfah- 
ren zur Anwendung: 

GemaB einem aus der EP-A-Ot 26 802 bekannten Ver- 55 
fahren wird zunachst eine Legterung der gewttnschten 
Zusammensetzung erschmolzen, anschlieBend zu fei- 
ncm Pulver zerkie inert, in einem Magnetfeld magne- 
tisch ausgerichtet und schlieBlich durch eine Druck- und 
Sinterbehandlung kompaktiert 

Bei einem weiteren, aus der EP-A-01 44 1 12 bekann- 
ten Verfahren wird zunachst ein Zwischenprodukt 
durch schnelles Abschreeken aus der Schmeize der Aus- 
gangskomponenten hergesteilt, das dann durch HeiSpr- 
essen kompaktiert und schlieBlich in einem weiteren 
Verfahrensschritt, dem sogenannten "Die-Upsetting", 
einem Stauchpressen, in der magnetischen Vorzugsrich- 
tung ausgerichtet wird (vgL z<B. "AppLPhyaJLett* Vol. 
46, No. 8, 15, 6. 1985, Seiten 790 und 791). Bei diesem 
letzteren Verfahren wird zunachst tn einer Heifipresse 
das Pulver bei hoher Temperatur kompaktiert Der 
PreBling wird dann wiederum bei hoher Temperatur 
von etwa 700^ C in einer aufgeweiteten Matrize ver- 
formt, wobei sich eine magnetische Anisotropie mit der 
leichten Richtung parallel zur PreBrichtung einstellt. 

Alierdings sind diese beiden Verfahren verhahnisma- 
Big aufwendig. Denn mit ihnen werden jeweils kompak- 
te Blocke aus dem Werkstoff mit der hartmagnetischen 
Phase ausgebiidet, die zerkleinert werden miissen, um 
ein magnetisch anisotropes Pulver zu erhalten, 

Ferner ist es aus der eingangs erwahnten EP- 
A-02 43 641 bekannt, Pulver mit der hartmagnetischen 
Phase Nd2PenB herzustellen, Hierzu werden zunachst 
Pulver der jeweils beteiUgten Eiemente, die auch in 
Form von Vorlegierungen oder als Verbindungen vor- 
tiegen kGnnen> durch Mahlen in einer Pulvermtihle in ein 
Mischpuiver Qberfuhrt. Dieses Misehpulver reagiert 
dann in einer nachfolgenden Gltmbehandlung zii der 
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gewttnschten NdFeB-Legierung mit hoher KLoerzitiv- 
kraft Das so entstandene Pulver ist alierdings magne- 
tisch isotrop, da jedes Pulverpartikel aus einer Vielzahl 
von Kornern mit wiilktirttcher Kristallorientierung be- 
steht 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es deshalb, 
das Verfahren der eingangs genannten Art dahingehend 
auszugestalten, daB mit ihm auf verhaltnismaBig einfa- 
che Weise auch magnetisch anisotrope Pulver herge- 
steilt werden kdnnen. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch gelost, 
daB die Warmebehandlung zur Ausbiidung der hartma- 
gnetischen Phase wahrend des Mahlprozesses vorgese- 
hen wird und daB die dabei entstandenen Pulverpartikel 
der hartmagnetischen Phase dem MahiprozeS weiterhin 
bei erhohter Temperatur derart unterzogen werden, 
daB sich in ihnen ein magnetisch anisotropes Gefuge 
ergibt. 

Der Erfindung Hegt zum einen die Erkenntnis zugrun- 
de, daB sich bei dem bekannten MahlprozeQ m-situ die 
gewUnschte hartmagnetische Phase erzeugen laBt, 
wenn man fur eine gteiehzeitige Warmebehandlung 
sorgt. Zum anderen kann durch Fortsetzung des Mahl- 
prozesses bei hoher Temperatur eine Verformung der 
Pulverpartikel mit der hartmagnetischen Phase hervor- 
gerufen werden, die zu einer magnetischen Anisotropie 
des Materials mit der leichten Richtung der Magnetisie- 
rung parallel zur Verformungsrichtung fiihrt. Die Er- 
warmung der einzelnen Pulverpartikel wahrend des er- 
findungsgemaBen Verfahrens kann entweder direkt auf- 
grund von Stoflprozessen der Mahlkugeln undfodzr 
durch eine externe Heizung erfolgea Selbstverstandlich 
mQssen dabei die Mindesttemperaturen zur Ausbiidung 
der hartmagnetischen Phase bzw, der Texturierung in 
den Pulverpartikeln berucksichtigt werden. Die mit die- 
ser Ausgestaltung des erfindungsgemaBen Verfahrens 
verbundenen Vor telle sind demnach in der Kompakt- 
heit des Verfahrensablaufes 2ur Ausbiidung der ge- 
wiinschten hartmagnetischen Phase und deren ge- 
40 wiinschter Anisotropie zu sehen. 

Vorteilhafte Ausgestahungen des erfmdungsgerna- 
Ben Verfahrens gehen aus den Unteranspruchen hervor. 

Die Erfindung wird nachfolgend noch weiter anhand 
eines Ausfuhrungsbeispieles zur Herstellung der terna- 
45 ren hartmagnetischen NdFeB-Legierung eriautert Da- 
bei sind nicht naher beschriebene Verfahrensschritte 
allgemein bekannt und konnen insbesondere gemaB der 
eingangs genannten EP-A-02 43 641 durchgefiihrt wer- 
den. 

50 Zur Herstellung von Pulvern aus der gewunscbten 
NdFeB-Legierung wird von Pulvern der beteiUgten 
Ausgangskomponenten ausgegangen. Vorteilhaft wer- 
den elementare Pulver verwendeL Daneben konnen 
aber auch die beteiligten Eiemente in Form von Legie- 
55 rungen und/oder Verbindungen vorliegen. Die puiver- 
fdrmigen Ausgangskomponenten werden mit geharte- 
ten Stahlkugeln in eine geeignete Mahlvorrichtung ge- 
geben, wobei das Mengenverhahnis der drei Pulversor- 
ten des Pulvergemisches durch die vorbestimmte resul- 
60 tierende atomare Konzentration des aus diesen Pulvern 
herzustellenden hartmagnetischen Materials bestimmt 
ist. Diese drei Pulver mit vorbestimmten, allgemein' ge- 
laufigen PartikelgroBen werden 'dann einem Mahlpro- 
zeS unterzogen, wie er von Verfahren des mechanic 
65 schen Legierens her prinzipieli bekannt ist Die Dauer 
des Mahlprozesses hangt insbesondere von den Mahl- 
parametern ab, Wichtige Parameter sind der Rugel- 
durchmesser, die Kugelanzahl sowie die verwendeten 
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MateriaHen der Mahlvorrichtung. Auch die Mahige- 
schwbdigkeit und das Verhaltms der Stahlkugeln zur 
Pulvermenge sind weitere Parameter, welche die not- 
wendige Mahldauer bestirnmen. Fur das erfindungsge- 
m&Be Verfahren ist auBerdem von entscheidender Be- 5 
deutung, daB es bei dem MahlprozeS zu einer erhebli- 
chen Erw&rrnung der Pulver kommt. Es sollten fur die 
zunachst angestrebte Ausbildung der hartmagnetischen 
Phase Temper a turen von rnindestens 500 & Q vorzugs- 
weise rnindestens 600° C vorhanden sein, Entsprechende 10 
Ternperaturen konnen beispieisweise aufgrund von 
StoBprozessen der Mahlkugeln mittels hitireichender 
Mahlintensitat hervorgerufen werden. Die Erwarrnung 
auf die gen an n ten Ternperaturen kann aber auch durch 
eine externe Heizvorrichtung unterstiitzt bzw. gewahr- 15 
leisfet werden. So kann z.B. die Mahlvorrichtung auf 
etwa 300° C auf geheizt werden. Die erforderlichen ho- 
heren Ternperaturen am Mahigut werden dann atrf- 
grund der StoBprozesse der Mahlkugeln erreicht. 

Wihrend des Mahiprozesses bilden sich zun&chst Pul- 20 
verpartikel eines " Mischpulvers. Diese Pulverpartikel 
bestehen aus einer innigen Vernnengung von Fe und Nd 
mit eingelagerten B-Teilchen, deren TeilchengroBe 
deutlich kleincr als 1 u,m ist. Die Pulverpartikel selbst 
haben dabei einen Durchmesser von etwa J bis 200 um 25 
Mit fortschreitendem MahlprozeB werden dann auf- 
grund der erfindungsgemaBen Temperaturverhaltnisse 
diese Pulverpartikel des MischpuJvers durch eine Diffu- 
sionsreaktion in Pulverpartikel mit der gewunschten 
hartmagnetischen Nd2FeuB-Phase iiberfuhrt Die hier- 30 
fur erforderliche Mahldauer laBt sich ohne weiteres 
durch Untersuchung der Pulverpartikel ermittem. 

Gemafl der Erfindung ist vorgesehen, daB die Pulver- 
partikel der so entstandenen hartmagnetischen Phase 
weiier bei hoher Temperatur mittels des Mahiprozesses 35 
so iange verformt werden, bis sich aufgrund von Verfor- 
mungs- und/oder Rekristallisattonseffekten das ge- 
wunschte anisotrope Gefiige (bzw. Texturierung) ein- 
stellt Die hierbei wirkenden Ausrichtungsmechanismen 
sind ahnlich denen bei dem sogenannten "Die-Upset- 40 
ting" (vgl, "AppI.PhysXett", Vol. 46, No. 8, 15. 6. &5 r Sei- 
ten 790 und 791 oder Vol 53, No. 4, 25. 7. 88, Seiten 342 
und 343). Die fur diesen Teil des Mahiprozesses vorzu- 
sehenden Temperaturverhaltnisse brauchen nicht unbe- 
dingt mit denen wahrend der vorangegangenen Ausbil- 45 
dung der hartmagnetischen Phase ubereinzustimmen. 
Die zur Ausbildung der angestrebten Texturierung der 
Pulverpartikel erforderliche Mindesttemperatur liegt 
niimlich vielfach hoher als die Mindesttemperatur zur 
Ausbildung der hartmagnetischen Phase. Bei dem erfin- 50 
dungsgemafien Verfahren kann deshalb eine entspre- 
chende Steigerung der Temperatur vorgesehen werden. 
Es ist jedoch ebensogut mOglich, bereits die hanmagne- 
tische Phase bei der jeweiis hoheren Temperatur auszu- 
bilden. Im allgememen liegt die Mindesttemperatur zur 55 
Ausbildung des anisotropen Gefuges bei etwa 650*0 
Auch hier kann man die erforderliche Mahldauer durch 
experimented Untersuchung der entstandenen Pulver- 
partikel ohne weiteres ermittela 

Es kann davon ausgegangen werden, daB der Verfah- so 
rensschritt zur Ausbildung der hartmagnetischen Phase 
und der Verfahrensschriti zur Ausbildung des anisotro- 
pen Gefuges nicht sukzessive nacheinander ablaufen 
mtissen. Vielmehr ist ein HieBender Obergang zwischen 
diesen beiden Verfahrensschritten zu beobachten. Dies 65 
ist insbesondere dann der Fall, wenn der MaBprozeB so 
gefuhrt wirdj daB die Pulvertetlchen wahrend der StoB- 
prozesse Ternperaturen oberhalb der Mindesttempera- 
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tur von beispieisweise 650° C zur Ausbildung des aniso- 
tropen Gefiiges erreichen. 

Das erfindungsgem&B hergestellte hartmagnetische 
Pulver kann anschlieBend in bekannter Weise welter- 
verarbeitet werden. So laBt es sich z,B. nach einer ma^ 
gnetischen Ausrichtung kompaktieren. Insbesondere 
kann auch ohne besonderen Kompaktierungsschritt aus 
dem hartmagnetischen Pulver durch VerguB mil einem 
KLunststoff ein kunststoffgebundener anisotroper Dau- 
ermagnet erstellt werden, 

GemaB bekannten Verfahren kann die Zusarnmenset- 
zung des dem Ausfuhrungsbeispie! zugrundegelegten 
Materials bei der Einwaage von der stochtometrischen 
Zusammensetzung Nd2Fet4B abwetchen. Dariiber hin- 
aus ist eine partielle oder sogar volistSndtge Substitu- 
tion eines oder rnehrerer der drei beteiligten Elemente 
mogHch. So kann etwa Nd durch ein Element aus der 
Gruppe der schweren Seltenen Erden wie z.B. durch Dy 
oder Tb partiell oder auch durch Pr volJstandig ersetzt 
werden. Statt Fe kann man ein anderes Element aus der 
Gruppe der sp&ten Dbergangsmetalie wie z.B. Co oder 
Ni vorsehen. Auch eine Substitution des Fe durch Zr 
oder Ti kann vorteilhaft sein. Dane ben ist auch eine 
partielle Ersetzung durch Al mogiich. SchlieBlich kann B 
durch ein anderes Metalloid partiel) substituiert werden. 
Das erfindungsgem&lie Verfahren ist jedoch nicht auf 
diese MateriaHen beschrankt Es laBt sich ebensogut 
auch auf andere Typen von hartmagnetischen Materia- 
Hen anwenden> vorausgesetzt, daB sich diese ebenfalls 
durch mechanisches Legieren herstellen lassen. Ein ent- 
sprechendes Beispiel sind Materialien mit 
ThMnj2-Struktur wie etwa aus dem Stoffsystem Fe — 
Mo-Sm(vgl. z.B. die EP-A-02 78 342). 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung eines Werkstoffes mit 
einer hartmagnetischen Phase, bei dem ein Pulver- 
gemisch aus den eiementaren und/oder als Verbtn- 
dung oder Legierung vorliegenden puiverformigen 
Komponenten des Werkstoffes einem MahlprozeB 
nach Art des mechanischen Legierens unterzogen 
wird und die hartmagnetische Phase in den so ent- 
standenen Pulverpartikeln mittels einer Warmebe- 
handlung ausgebildet wird, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Warmebehandlung zur Ausbildung der 
hartmagnetischen Phase wShrend des Mahiprozes- 
ses vorgesehen wird und daB die dabei entstande- 
nen Pulverpartikel der hartmagnetischen Phase 
dem MahlprozeB weiterhb bei erhtihter Tempera- 
tur derart unterzogen werden, daB sich in ihnen ein 
magnetisch anisotropes Gef iige ergibt 

2. Verfahren nach Anspruch l t dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der MahlprozeB zur Ausbildung der 
hartmagnetischen Phase bei einer ersten Tempera- 
tur und zur Ausbildung des magnetisch anisotropen 
Gefuges in den erzeugten hartmagnetischen Pul- 
verpartikeln bei einer zwetten, vergleichsweise ho- 
heren Temperatur durchgef iihrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB zur Ausbildung der hartmagneti- 
schen Phase der MahlprozeB bei einer Temperatur 
von rnindestens 500° Q vorzugs weise rnindestens 
600° C, durchgef iihrt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB der MahlprozeB zu- 
mindest zur Ausbildung des magnetisch anisotro- 
pen Gefpges in den erzeugten hartmagnetischen 
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Pulverpar tikeln bei einer Temperatur oberhaib von 
650°Cdurchgefrihrt wird. 

5. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB die erhohten Tempe- 
raturverhaltnisse wahrend des Mahlprbzesses 5 
dutch StoBprozesse von Mahikugeln einer enispre- 
chenden PuJvermahlvorrichtung hervorgerufen 
werden. ■ 

6, Verfahren riach einem der Anspruche t bis 4 f 
dadurch gekermzeichnet> daB die erhdhten Tempe- 10 
raturverhaJtnisse wahrend des Mahlprozesses so- 
wohi durch StoBprozesse von Mahlkugeln einer 
entsprechenden Pulvermahtvorrichtung wie auch 
durch eine externe Heizvorrichtung hervorgerufen 
werden. I5 
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